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La presente invention a poor objet de nouveaux 
tensio-actifs non ioniques, leur procede de preparation et lea compositions 
les contenant. 

Une des grandes preoccupations, au cours de.ces 
5 demieres annees, des laboratoires preparant des compositions destinies au 

so in et au traitement de la peau et des cheveux, est de trouver des agents 
tensio-actifs utilisables comme produits de base, comme vehiculeurs de 
produits actifs, comme excipients ou comme additifs, qui soient parfaitement 
bien toleres par l'homme. 
10 La demanderesse a, pour sa part deja propose un 

certain nombre de produits tensio-actifs, notamment des tensio-actifs non 
ioniques, presentant deja des progres par rapport aux produits existants. 

Elle a d^crit en particulier dans sa demande de 
brevet francais N°2.401.187, la preparation de nouveaux oligomeres sequences 
15 tensio-actifs, constitues d'une succession de motifs lipophiles et d'une 

succession de motifs hydrophiles qui constituaient deja un progres sensible 
par rapport a l'etat de la technique, notamment en ce qui conceme 1'agressi- 
vite. Ces composes presentent egalement des proprietes de surface et de 
solubilite satis faisantes pour les applications visees. 

La demanderesse s'est rendue compte toutefois que, 
pour la mise au point de formules differentes, les proprietes obtenues avec 
ce type de composes etaient parfois nettement ins uff is antes et plus precise- 
ment pour ce qui concerne le comport ement dans l'eau ou en milieu hydroalcoo- 
lique. 

On entend par comportement dans l'eau, la solubilite 
ou la facilite de dispersion dans ce milieu ou encore la formation de phases 
mesomorphes lyotropes \ plus homogenes et plus favorables a la preparation 
d' emulsions huile dans l'eau ou eau dans l'huile, ou de membranes lipidiques 
susceptibles de veliiculer des substances actives. 

En particulier, pour certaines compositions cosmetiques 
ou pharmaceutiques, il est souvent tres appreciable de pouvoir diminuer le 
taux de composes alcooliques de la formule en augmentant la solubilite dans 
l'eau des composes. 

La demanderesse a decouvert main tenant de nouveaux 
35 composes tensio-actifs presentant justement de ces points de vue des proprietes 
ameiiorees par rapport aux produits decrits precedemment. 

Les composes selon 1' invention sont en effet plus 
facilement dispersibles dans l'eau ou plus completement solubles, et pr6sentent 
general ement de meilleures proprietes emulsion antes . 

lis permettent par ailleurs, beaucoup plus facilement 
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ia formation de membranes lipidiques, approprites pour le transport dc mole- 
cules actives. Pour des produits solubles en solutions hydroalcooliques, le 
degrt alcoolique peut sensiblement etre abaisst grace a 1* utilisation des 
composes selon 1 'invention. 

Lea composes selon 1' invention comportent une partie 
lipophile constitute de deux chalnes grasses, relive a une partie hydrophile 
comport ant des groupement s 6th er et hydroxyle et ev en tu ell ement thiotther 
et/ou sulfoxyde. La demanderesse a constate" qu'en separant et en purifiant 
la partie lipophile constitute par les deux chalnes grasses, on obtenait des 
produits present ant des proprittts amtliortes telles que eel les indiqutes 
ci-dessus et notamment en ce qui cone erne la purett et la solubility* sans 
perte au niveau de l 1 activity de surface ni au niveau des proprittts biolo- 
giques par rapport a des composts du meme type dont la partie lipophile com* 
porte des chalnes grasses en nombres variables, ces nombres ttant repartis 
statistiquement autour d'une valeur moyenne comprise entre 2 et 10. 

La presente invention a done pour objet de nouveaux 
tensio-actifs polytthers polyhydroxylts a deux chalnes hydro carb on t es . Un 
autre objet de 1* invention est cons ti tut par le proctdt de preparation de 
ces composts. L' invention concerne tgalement les compositions cosmttiques 
ou pharmaceutiques destintes au soin et au trait ement du corps ou de la 
chevelure contenant de tels composts tensio-actifs. 

D'autres objets de 1' invention ressortiront a la lumiere 
de la description et des exemples qui suivent. 

Les composts tensio-actifs selon 1 'invention sont ess en - 
tiellement caracttrists par le fait qu'ils rtpondent a la formule X. 
R - 0 £ C 2 H 3 <0 Z)-J— (I) 

dans laquelle R dtsigne un radical aliphatlque lintaire ou ramifit, saturt 

ou insaturt comportant 4 a 20 atomes de carbone ; 

R^ dtsigne (1) un radical alcoyle de prtftrence lintaire, 

(2) un radical alcoxymtthyle lintaire ou rami fit 

(3) un radical alctnyloxymtthyle, 

les parties alcoyle ou alctnyle de ces radicaux comportent de 4 a 20 atomes 
de carbone ; 

Z dtsigne un enchain ement polytther rtpondant a la formule 
-f (C^O) (GH^-J-g H 

dans laquelle n dtsigne une valeur statistique moyenne de 2 a 20 et A dtsigne 

a) le groupement OH, 

b) le groupement - S - CH^ - CHgOH 

(o) u 
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dans lequel u designe O ou 1 

c) le groupement - S — CH 2 CHOH CH^H 



4- 
(O) 



u 



dans lequel u designe 0 ou 1. 
5 Les radlcaux Rl et R doivent comporter au total 

un nombre d'atome de carbone compris entre 12 et 38 et de presence entre 
12 et 32, 

R designe de preference un radical hydrocarbon* lineaire ou ramifi* et en 
particulier choisi parmi les groupements butyle, hexyle, octyle, decyle, 
10 dodecyle, tcltradecyle, hexadecyle, octaddcyle, 6thyi-2-hexyle, hexyl -2 
decyle etc- 

Rl ddsigne de preference un radical choisi parmi les groupements hexyle, 
occyle, decyle, dodecyle, tdtraddcyle, hexadecyle, octadecyle, les radicaux 
alcoxymethyle deriuds des groupements precedents ou encore les radicaux 
dthyl-2 hexyloxymdthyle, hexyl -2 decyloxymethyle ou octyl-2 dodecyloxymethyle. 

Les composes de formule I sont prdpaids suivant un pro- 
cede en trois Stapes. On prepare tout d'abord dans une premiere etape les 
composes de formule II 

R _ O C 2 HjpH)-^— R t (ID 

dans laquelle R et ^ ont les memes significations que celle indiqude ci-dessus 
en faisant reagir un alcool de formule ROH dans laquelle R a la meme significatic 
que celle indiqude .ci-dessus avec un coinposd de formule, 



R, CH CH 

1 \ 0 / C IIT) 

dans laquelle le groupement Rl a la meme signification • que cd le 

indiqude ci-dessus. Cette reaction est realisde en prdsence d'un catalyseur 
acide au sens de Lewis tels que le trifluorure de bore, le chlorure stamique 
ou le pentachlorure d'antimoine, dans les proportions de 0,2 a 5% en polds 
par rapport a la masse rdactionnelle et a une temperature comprise entre 20 
et 120*C et de prdference entre 50 et 100°C. Kile peut dgalement etre rdalisde 
en presence d'un atalyseur alcalin tel que le sodium ou le potassium, le md- 
thylate, dthylate ou tertiobutylate de sodium ou de potassium, dans des 
proportions de 0,2 a 15% par rapport h la masse rdactionnelle et de prdfd- 
rence de 0,5 a 10%, h une tempdrature comprise entre 100 et 180°C et de 

prdfdrence entre 100 et 150°C. 

On opfere avec des proportions stoechiomdtriques d' al- 
cool ROH et de composd dpoxyde ou de prdference en prdsence d'un exces de l'un 
des deux rdactifs. Quand l'alcool est utillsd en exces, l'alcool qui n'a • 



4 2465780 

pas r£agi est "6 liming par distillation. Bans le cas Inverse 

ou l'epoxyde f est en exces, il r£agit comp let ement en donnant des composes 

alcoolsa plusleurs chatnes lipophiles. 

II est eventuell ement possible d'utiliser un hydro- 
5 carbure aliphatique ou aromatique comme solvent bien que general ement cela 

ne soit pas necessaire. Dans tous les cas, les composes de formule (II) sont 
purifies par distillation classique sous pression r£duite ou par distillation 
moieculaire • 

Selon le sens d'ouverture du group ement epoxyde on 
10 obtient deux structures . possibles pour les composes de formule (II) 
R - O - CH - CH - R- R-O-CH-R- 
I ou I 

OH CH 2 OH 

(IIA) (IIB) 
15 Dans la seconde etape les composes de formule (Iy ) 

R - O ^HjOY)^-^ (IV.) 

dans laquelle R et Rl ont les significations indiquees ci-dessus et Y design e 
un enchain ement poly ether de formule 

W (CH 2 B > J n 

dans laquelle B design e un atome d'halogene ou un groupement tertio-butoxy, 

n ayant la meme signification, que ci-dessus, sont obtenus en proc€dant 

a une pdyaddition d" epihalohydrine ou de tertiobutyl glycidyiether avec un 

alcool gras h deux chatnes lipophiles de formule II, ces composes > _" ' ■> 

intermedia ires etant trans formes suivant des procedes conn us en eux-raemes 

pour obtenir les composes de formule (I) . 

Plus part iculier ement on prepare les composes de 

formule (IV) en faisant rgagir des alcools a deux chatnes lipophiles de 

formule (II) avec n molecules d'epichlorhydrine, dfcpibromhydrine ou de tertiobu . 

tyl glycidyiether en presence d'un catalyseur acide et eventuell ement d'un 

solv.ant. Les catalyseurs acides sont choisis de pr£f grace parmi les 

acides au sens de Lewis, tels que le trifluorure de bore, le chlorure stanniqiie 

ou le pentachlorure d'antimoine, dans des proportions de 0,2 a 5% en poids par 

rapport a la masse react ionn ell e et a une temperature comprise entre 20 et 

35 120°C, et de preference entre 50 et 100°C. 

Les solvants lorsqu'ils sont utilises, sont choisis 

plus par ticulier ement parmi les hydrocarbures aromatiques tels que le benzene, 

le toluene ou le xylene ou les hydrocarbures aliphatiques comme l'hexane 

ou I'heptane. De preference, la preparation des composes de formule (IV) se 

,~ deroule en 1* absence de solvant. 
40 
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II est possible dans le cas de Tut ilisation du tertio- 
butyl glycidylether, de proceder a la polyaddition en presence d'un catalysetr 
alcalin tel que par exemple les methylate, ethylate ou tertiobutylate de sodium 
ou de potassium h une temperature de 120 a 180°C. 

Les n molecules d' epihalohydrine ou de tertio-butyl 
glycidylether donnent lieu a la formation de melanges de composes comportant 
un nombre de motifs halogenes ou tertio butoxy inferieur, egal ou superieur 
a la valeur n, celle-ci represent ant une valeur statistique moyenne en 
nombre. 

Au cours de cette reaction, scion le sens d'ouverture du 
groupement epoxyde on peut obtmir deux structures pour le motif haiogene 
representees toutes les deux par la formule globale : 



C 2 H 3 0 (CH 2 B) 



et par les formules developpees 

CH 2 CH 0 |— (V) 



CH 2 B 



CH 2 B 



CH — CU 2 — 



'i- 



<vl ) 



Bien que la proportion de motifs ay ant la structure 
(V) soit la plus probable, il peut exister une certaine quantite* de motifs 
de . structure VL 

25 Selon la troisieme £tape, la preparation des composes 

de formule I a partir des composes de formule (IV) est effectuee lorsque A 
design e le groupement OH; 

(1) soit par chanffage des composes halogenes en prdsence d' acetate de sodium 
ou de potassium dans un solvant du type glycol ou ether de glycol, tels que 
par exemple I'ethylenc le propylene ou le butylene glycol, le digthylene 
ou le dipropylene glycol, ou le butylgther du di€thylcne glycol a une tempe- 
rature de 180°C h 190°C pendant 3 a 6 heures, puis apres filtration des sels 
mineraux et elimination des solvants sousfcression r<Sduite, par saponification 
en presence de soude ou de potass e concentred ou par alcoolyse dans le metha- 
ndl ou I'^thanol absolu en presence de methylate oud'dchylate de sodium ou de 
potassium, 

(2) soit par chauffage des derives poly tertio butoxy en presence d'acide fort 
comme des acides sulfo carboxyliques , I'acide sulfurique ou paratoluene sulfo- 
nique a 80-110°C. 
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Les composes de 1' invention dans lesquels le 
groupement A designe (b) ou (c) sont obtenus par reaction du thioethanol 

ou du thloglycerol avec les composes polyhalogenes en presence de soude ou de 
potasse, de solvants tels que l'ethanol, l 1 isopropanol, le propanol, le 
butanol, 1' Ethylene- , le propylene ou le butylene- glycol, le monomethyl , 
ethyl ou butyiether de 1 ' ethyleneglycol et eventuellement I'eiu. Les composes 
polythioether polyhydroxyies peuvent ensuite etre oxydes avec de l'eau 
oxygenee a one temperature de 25 a 5O°0 en presence eventuellement d'acide 
acetique ou lactique. 

II resulte des deux types de structure ( V) et (VI) 
les deux formules developp^es pour les motifs de forraule (I) 



c V 



CH — 
L 2 A 



(VH) 



CH - 
/ 

CH 2 A 



(VTII) 



40 



La presence simultanee de deux types de structure 
n'est en rien pre\judiciable quant aux propri^es des produits selon l 1 inven- 
tion. 

Les composes de formule (I) selon 1' invention se 
presentent generalement sous la forme d'huile, de pate ou de cire. Ces composes 
seront, suivant le nombre d'atomes de carbone de R et Rl et selon le nombre 
de motifs moyens n, plutdt lipophiles, dispersibles dans l'eau ou completement 
solubles. Ainsi, moins le nombre d'atomes de carbone est grand et plus n est 
eieve* plus les produits seront hydrophiles. 

L'bydrophllle et la solubility dans l'eau des composes 
selon 1' invention peuraot&tre augment^© soit en eliminant par distillation mole-- 
culaire les termes les plus lipophiles, soit en faisant reagir de l'oxyde 
d' Ethylene ou du glycidol avec les groupements hydroxyles, cette reaction 
pouvant etre real is e*e dans les conditions habituelles en presence de cataly- 
seurs acide ou alcalin et eventuellement de solvants. 

Les composes selon 1' invention peuvent etre utilises 
seuls ou en melange, en solution ou dispersion aqueuse ou hydroalcoolique, 
sous forme d 1 emulsion eau dans 1'huile ou huile dans l'eau, sous forme de cire 
ou en aerosol, dans les proportions de 0,05 a 80% et de preference de 0,5 
a 50% par rapport au poids total de la composition. 

On entend par solution hydroalcoolique, des solutions 
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d'eau et d'un alcool inferieur qui peut Itre de I'ethanol, un glycol ou un 
ether de glycol. 

Les composes selon V indention peuvent nbtamment etre 
introduits cotmne agent tensio-actif de base ou cotmne additif dans des composi- 

5 tions cosraetiques ou pharmaceutiques qui peuvent se presenter sous forme de 

solution ou<fedispersion aqueuseouhydroalcoolique, de crerae, de lafc, de compact 
de sticks ou conditionnes sous forme d 1 aerosols. 

lis peuvent etre utilises comme agent 
nettoyant pour la peau ou pour la chevelure, comme mouillant, emulsionnant, 

10 dispersant, solubiliaant, surgraissant, emollient, comme excipient doux et 
inerte ou comme lipides susceptibles de veliiculer des substances actives. 

A titre d'exemple de compositions cosmgtiques , on peut 
citer notamment des shampooings, des rinses, des lotions de mise en plis, des 
produits pour brushing, des compositions de permanentes ou de colorations, des 

15 fonds de teints, des lotions demaquillantes pour les yeux, des laits demaquil- 
lants, des laits corporels, des bases de maquillage, des compositions anti- 
solaires, des creraes antitranspirantes ou deodorantes, etc... 

Dans le cas ou les composes selon l f invention sont 
utilises dans la preparation de vesicules lipidiques, ils peuvent etre ou non 

20 associes en vue de modifier la permeability de ces vesicules a des alcools 
ou des diols a longue chalne, a des sterols comme le cholesterol ou du 
sitosterol et eventuellement bien que souvent cela ne soit pas -necessaire _a - 
des substances charg£es positiveraent ou negativement , comme par exemple, vie 
dicetyl phosphate de sodium ou le chlorure -ou bromure de diemthyl dioctadecyl 

25 aramo » ium - Le fait que !. on puisse realiser des vesicules lipi- 

diques entierement non ioniques represent e une grande originalite des 
composes de l f invention. 

Les compositions cosmgtiques ou pharmaceutiques conte- 
nant un ou plusieurs produits selon 1" invention peuvent contenir en outre 

30 d'autres constituants tels que des agents de surface non ioniques, anioniques 
cationiques ou amphoteres bien connus de l'Stat de la technique, des huiles 
animales, minerales ou vegetales, des resines anioniques, cationiques non 
ioniques ou amphoteres habituellement utilisees en cosm<§tique, des filtres 
solaires, des epaississants, des opacifiants, des conservateurs, des parfums, 

35 des colorants, des solvents alcooliques inferieurs, des agents de modification 
du pH, des sels mineraux, des substances actives pouvant avoir une action 
au niveau du traitement, du soin ou de la protection de la peau ou des cheveux. 
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Les exemples suivants sont destines a illustrer 1 1 invention ^sans pour autant 

presenter un caractere limitatif . 

EXEMPLI DE PREPARATION DES COMPOSES 

a) Preparation du compose* represent^ par la formule 

C 12 H 25 O-f Cj^-OH 3 CH 2 O C 12 H 25 ^ exem P le 2 tableau 1) 

A 558g de dodecanol-1 (3 moles) vendu sous le nom d'Alfol 12, on ajoute 17g 
de liqueur .methanol i que de mgthylate de sodium a 6 meq/g. Le meth a n ol est 
e limine par chauffage a 120°C sous press ion reduite. On ajoute en suite en 
lh30 a 150°C, sous atmosphere d' azote, 24 2g de dodecyl glycidyl ether (1 mole) 
Apres 4 heuras de chauffage le taux de reaction, determine par dosage des 
groupements epoxyde rest ants, est pratiquement quantitatif. La masse reac- 
tionnelle est lavee avec 3 fois 800 ml d'eau a 90°C. On ajoute 170 ml 
d T isopropanol pour faciliter la decantation. La phase organique est ensuite 
chauffee sous pression re'duite, Apres Elimination du dodecanol en exces, le 
compose alcool a deux chatnes lipophiles est distille par distillation 
moleculaire a 160°C sous une pression de lO" 3 ^ de mercure. 

11 se presente sous la forme d'une cire blanche de 

point de fusion 40-41°C. 

yJ>) Preparation du melange decomposes repondanfe a la formule 
R - 0 —j—- C^O C 2 H 3° (^ H 2 0H ^ CH) J R 1 (exemple 2A des tableaux^ 

R designe C 12 H 25 - 

Rj^ designe C 12 H 25"°"? H 2" 

n designe une valeur statistique egale a 5. 

A 107g de compose" prepare" pr£c<§dennmt (0,25111016) on ajoute 0,7g d'gtherate de 
BF^ puis, goutte a goutte,. a 70°C en 2 heures, 115, 5g d f epichlorhydrine(l,25 
mole). 

Le chauffage est maintenu encore pendant une heure 
apres 1' addition. Le derive polyhalogen£ est ensuite lav£ 3 fois avec 250ml 
d'eau bouillante, puis deshydrat€. 

Le produit obtenu est ensuite repris avec 190g de 
dipropylene glycol et 106g d 1 acetate de potassium (l,07mole) et chauff€ a 
185°C sous atmosphere d' azote pendant 6 heures. Apres filtration du chlorure 
de potassium et distillation du solvent, le produit est saponlfie en presence 
d'un exces de soude a 40% et lave* 3 fois avec 200ml d'eau bouillante en 
presence de butanol primaire pour faciliter la separation de la phase 
organique. Apres distillation des solvents oous pression r€duite, on obtient 
un produit qui se presente sous la forme d'une huile brune soluble dans 
l'huile de vaseline (H.V.) et dispersible dans l'eau. 
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Le point de trouble mesurg a une concentration de matiere active de 5% dans 
du butyl diglycol(BDG) a 25% dans I'eau est de 82°C. 
Preparation du compost de l'exemple 5A 



C 12 H 25 " ? 



<t*2 r -I" 

CH - 0 -f-C^ " CH 0 -j- 

CH. ' ^ H 



?*2 

C 16 H 33 " ° S- CHj r- CHOH - CI^OH 

A 48,4g (0,1 mole) de compose" intermgdiaire 5 fondu, obtenu selon le 
10 procede* decrit dans le tableau 1, on ajoute 0,54 ml de SnCl 4 . On chauffe 
a 100°C, puis on ajoute goutte a goutte, 57, 5g d' epichlorhydrine(0, 6mole) . 
On maintint a 100°C pendant encore lh30 apres la fin de 1» addition. La 
reaction est alors pratiquement complete. 

A lOlg de produit polychlore ainsi obtenu (580meq en chlore) on ajoute 
15 lOOg de cellosolve et 63g de thioglycerol (0,58mole). On chauffe la masse 
reactionnelle a 100°C puis on ajoute, goutte a goutte 58g de soude a 40% 
(0,58mole). 

Apres 3 heures de chauffage a 100-105°C, on ajoute 23Qg de n-butanol-1 et 
lave la masse reactionnelle 2 fois avec environ 500ml d' eau bouillante. 
20 La phase organique est ensuite chauffge sous pression rSduite pour £liminer 
les solvents. 

On obtient ainsi une pate ambree, dispersible dans I'eau. Le point de 
trouble mesure a 5% de matieres actives dans du B.D.G. a 25% dans I'eau 

est superieur a 100°C. 

2^ Preparation du compost de l'exemple 5B 

C 12 H 25 - ? 

? H 2 r 

CH - 0 h CH^ CH - 

<*2 L \*2 

30 C 16 H 33 " ° O f- S - CHj - CHOH - C^OH 

A 50 g (171raeq en groupement thiogther) de produit decrit selon l'exemple 
N°5A dissous dans 50ml de methanol, on ajoute, goutte a goutte, 12,2ml d 1 eau 
oxygen^e a 158,6 volumes. 
35 On maintient la temperature entre 30 et 45t pendant lh30 apres la fin 
de 1' addition. 

Apres 24h a temperature ambiante, on ajoute 200mg de SO^a^ pour dfitruire 
I'eau oxygenSe qui n'a pas reagi, puis on distille sous pression r£duite 
le methanol et I'eau. 
40 Le produit ainsi obtenu est une pate translucide, soluble dans I'eau. 
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10 



Preparation du compose de V 



exemple 6A * 



V9" ? 

CH 2 




CH 



H 



5 



A 34,5 g (0,15m) de compost intermedia ire prepare selon le procSde decrit 
pour l'exemple 2, on ajoute 3ml d'une solution de methylate de sodium dans 
le methanol a 6meq/g (18raeq). 

10 Le methanol est distilie sous press ion reduite puis on porte la temperature 
a 155°C. On ajoute ensuite, goutte a goutte, 78g (0,6mole) de tertiobutyl- 
glycidyl ether. Apres la fin de l'addition, on laisse encore 3/4d'heure a 
160°9 puis on lave le produit obtenu 3 fois avec son poids d'eau en presence 
d'HCl dilue. On deshydrate par chauffage, sous press ion reduite. On ajoute 

15 ensuite Ig d'acide sulfoacetique et on chauffe a 100° :- 110° C pendant 
2h30. On note un degagement gazeux d 1 isobutylene. 

Le produit obtenu est mis/en solution dans 70g de butanol-1 puis lave 2 fois 
avec 150ml d'eau bouillante. 

Apres deshydratation, par chauffage sous press ion reduite, on obtient un 
20 liquide brun, soluble dans l'eau. 

La solution aqueuse obtenue a 5% de matieres actives e£ limpide et visqueuse. 
Le point de trouble mesure* a 0,5% dans l'eau deminerallsee est de 70°C. 
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On prepare de la ta£me facon que dans les exemples 
de preparation indiques ci-dessus les composes signaled dans les tableaux 
qui suivent dont les caracteristiques sont representees dans les. tableaux 

I a 4. 

5 Les tableaux 1 et 2 ont pour objet la preparation 

de composes repondant a la formule II. Dans ces tableaux figurent la nature, 
. le poids et la quantity molaire de l'alcool et du compost de formule III 
utilises, la nature du catalyseur et sa quantite, la temperature de reaction 
et les caracteristiques du produit repondant a la formule generale II ainsi 

10 obtenu 

Le tableau 3 a pour objet la preparation des composes 
repondant a la formule I en passant par 1 ' interraediaire du compose de formule 
IV. Ce tableau definit la nature, le poids et la quantite molaire du compose 

II et de l'epoxyde utilises, la valeur moyenne n du nombre de motifs halogens 
15 ou tertio-butoxy, la nature du catalyseur, la quantite utilised et la tempe- 
rature de reaction, le catalyseur d'hydrolyse dans le cas de group ements 
tertiobutoxy, le solvant et le type de trait ement (alcoolyse ou saponification) 
pour les derives polyhalogenes . 

Le tableau 4 regroup e les proprietes physiques des 
20 composes de formule (I) obtenus selon I'un des procedes deer its dans les 
exemples de preparation des composes 2A, 5A ou 6A. 

Dans ces tableaux, les abreViations et signes ont les 
significations suiv antes : 

MeONa designe le methyl ate de sodium en solution methanol iaue 4 omea/z'. 
25 iso C Q H designe un groupement ethyl-2 hexyle; 

o 1/ 

iso C lg H 33 designe un groupement hexyl-2 decyle; 
epi designe 1' epichlorhydrine; 
S designe soluble; 
I designe insoluble; 
30 D designe dispersible; 
L designe louche. 

X point de troutte a 5% daris le butyl diglycol & 25% dans l'eau, 
« point de trouble a 0,5% dans l'eau, 

S X designe soluble apres elimination des composes volatils par distillation 
35 moieculaire, 

BDG designe le butyldiglycol, 

DEG designe le diethyleneglycol 

DPG designe le dipropyleneglycol 

Pe indique le point d* ebullition 
40 Pf indique le point de fusion. 
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• TABLEAU IV 



[ EX j PROPRIETES PHYSIQUES DES COMPOSES I 



■ • 


Pt de Trouble 


SOLUBILITES 




! ! 

S 1 


ASPECT 


huile de vaseline : 


EAU 




1A 


Pate brun fence" 


y loo * 




D 




2A 


Huile brune 


82S 


S 


D 




3A 


Huile jaune 


O /3s 1 


S 


I 




3B 
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8tt 
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D 




3C 
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J .1VA/A 
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s 
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TABLEAU IV (Suite) 



: EX 




PROPRIETIES PHYSIQUES 








ASPECT 


Pt de Trouble 


SOLOBILITES 
HUILE JDE VASELINE | BAD 
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90S 
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Les exemples suivants sont destines a illustrer 1' utilisation 
des composes selon 1' invention dans des formulations cosmetiques . 
COMPOSITION 1 
Base de maguillage H/E 

huile de rormule 22 S 

C 15 H 31° 00 CH 2 " CH0H - CH 2 - 0 - CH 2 - CH - C^ 



Compost de l'exemple 3C de formule - 7 g 

C 16 H 33° ~f C 2 H30^C 2 H30(CH 2 OH)/ n (H) -J- CHf - - CH - 

°2 H 5 i = 8 

Parfum et conservateur Q s 

Eau demineralisee sterile W xoo Z 

COMPOSITION 2 
Creme de nuit E/H 

hyristate d'isopropyle 40 8 

Compost de l'exemple 9B de formule 10 S 



C^ - CH - CH 2 0 -f^-C^O C 2 H30(CH 2 OH57 n (H) C 16 H3 3 



r H n = 5 

C 2 H 5 

Parfum et conservateur • Q s 

Eau demineralisee sterile 1 S P 100 « 

COMPOSITION 3 
Lait corporel H/E 

Huile de vaseline Codex • 30 8 

Compose* de l'exemple 8A de formule 7 S 

C 8 H 17° C 2 H 3° C 2 H30(CH 2 OH).7 n (H) C 16 H3 3 - m 5 

parfum et conservateur Q s 

Eau demineralisee sterile ••• W 10Q S 

COMPOSITION 4 
Creme de soin H/E 

Huile d'amande doUce 40 S 

Compost de l'exemple 10D de formule • 5 10 S 

C 10 H 21' ° C 2 H 3° *2V ^z^n^ ^- C 1* H 29 

n = 7 

Parfum et conservateur Q s 

Eau demineralisee sterile -W 100 « 
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COMPOSITION 5 

Lotion demaquillante pour Xes yeux 

Compost de 1 1 exemple 8B de formul e . . • , 4 g 

C 8^7" ° W W t CH 2°^n (H) ? C 16*33 

n - 10 

Hexylene glycol . 1 g 

Allantolne 0,05 g 

Dihydrogenophosphate de potassium 0,1 g 

Hydrogenophosphate de dipotassium 3^0 ,,0- 4 g 

Ethyl taercurithiosalycilate de sodium • ••••QS 

Eau demineralise*e sterile ........ .qsp lOQg 

Parfum QS 

COMPOSITION 6 
Composition humect ante 



On melange 2g de compost de I 1 exemple IOC a 5g d'une solution aqueuse a 3% 
de glycerol. 

Apres homogen£isation pendant 30 minutes a l'aide d'un ultra- disperseur, on 
obtient une dispersion de~ spherules. 
COMPOSITION 7 
Composition antisolaire 

On melange intimement, a la temperature de 90°C, 4,8g de composes 13A et 
3,2g de cholesterol. 

On ajoute ensuite 20 g d'une solution aqueuse a 4% d'acide para-aminobenzol- 
que polyoxy ethylene a 25 moles d'oxyde d' Ethylene. 

On laisse revenir le melange a temperature ordinaire sous agitation, puis on 
ajoute a nouveau 72g de solution aqueuse a 4% d'acide para-aminobenzoique a 
25 moles d'oxyde d' ethylene, 

Apres homogeneisation pendant 30 minutes a l'aide d'un ultra- disperseur; on 
obtient des petites spherules dont la taille moyenne est voisine du micron. 
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RE VEN D I CATIONS 

1. Melange de composds tensio actifs non- icmiques , caractSrises 
par le fait qu'iis re>ondent a la formule 

R - O (O Z)-^ RjL (I) 

5 dans laquelle R designe un radical aliphatique lin£aire ou ramifie*, sature\ 
ou ins a tyre" cotnportant 4 a 20 atonies de carbon e ; 
Rl de*signe (1) un radical alcoyle de pr£f£rence lin£aire, 

(2) un radical alcoxymdthyle lineaire ou ramifiS, 

(3) un radical alc£nyloxym£thyle, 

10 les parties alcoyle ou alcenyle de ces radicaux comportent de 4 a 20 atomes 
de carbon e ; 

2 dgsigne un enchatneracnt poly€ther re>oi dant a la formule 
(C 2 H 3 0) (CH 2 A)^ 11 



15 



dans laquelle n designe une valeur statistique moyenne de 2 a 20 et A desi- 
gne 

le groupement OH, 

les radicaux R et cotnportant au total entre 12 et 38 atonies de carboneet 1 
derives des composes ci-dessus resultant de la reaction d'oxyde d' Ethylene 
ou de glycidol avcc l<s groupements Oil. 

2. Melange de composes selon la revendication 1, caract£ris£s par 
le fait que les radicaux R sont choisis parmi los groupcments butyle, hexy- 
le, octyle, ddcyle, dodecyle, tetradecyle, hexade"cyle, octadecyle-, 
e*thyl-2 hexyle, hexyl-2 decyle et que les radicaux sont choisis parmi 
les groupements hexyle, octyle, decyle, dodecyle, tetrade"cyle, hexadgcyle, 
octadecyle, les radicaux alcoxym€thyle derives de ccs groupements ou parmi 
les groupements 6thyl-2 hexyloxymgthyle, hexyl-2 d6cy loxy-methyle, octyl-2 
dod6cyloxym6thyle. 

3. Composition destined. a etre utilisee en cosmdtique ou en 
pharmacie caracterisSe par le fait qu'elle contient au raoins un compost 
tel que d€fini dans les rev endi cations let2 comme agent tensio-actif . 



2465780 

22 

4. Composition selon la revendication 3, caracteriste par le fait 
qu'elle contient en plus un ou plusieurs adjuvants utilisables en cosmttique 
et/ou en pharmacie choisis far mi les tensio-actifs non ioniques, anioniques 
cationiques ou amphotercs, les huiles mintrales, animales ou vtgttales, les 

5 rtsines anioniques, cationiques, non-ioniques ou arapho teres, les filtres 
solaires, les tpaississants , les opacifiants, les conservateurs , les 
par funis, les colorants , les solvants alcopliques, les agents de modification 
du pH, les sels raintraux, les substances actives ayant une action au niveau 
du traitement, du soin ou de la protection de la peau et des cheveux. 

10 5. Composition selon la rev en die at ion 3 se present ant sous forme 

de dispersion de vtsicules lipidiques, dont la paroi est constitute d'au 
moins un compost tel que dtfini dans les rcvendications l et 2, pouvant 
vthiculer des substances actives en pharmacie ou cosmttique. 

6. Composition selon la revendication 5, caracttriste par le 

15 fait que les composts de formule I sont associts h des alcools ou des diols 
a longue chaine, 5 des sterols et tventuellement des substances chargtes 
positivement ou negativement. 

7. Proctdt de preparation des composts de formule (I) de la reven- 
dication 1, caracterise par le fait : 

20 1) quel* on precede a une piyaddition de n moles d 1 epihalogenure ou de TBGE 
par mole d'alcool gras de formule (II) 

r - o — £c 2 n 3 (oh) J- R x (II) 

ou R et R^ one les significations ihdiqutes dans la revendication 1 pour 
former un compose de formule (IV) 
25 u _ n / r it nv J. o (IV) 



R - 0 C 2 H 3 QY^ R JL 



1 

ou Y dtsigne un enchatnement polyether de formule : 

-fw < CH 2 B ^r 

ou B dtsigne halogcne ou tertiobutpxy , n, R et R^ .ont les significations 

30 indiqutes dans la revendication 1, 

le compost intcrmtdiaire (IV) est trans formt 
en compost (i) par chauffage vers 180-190°C des dtrivts polyhalogtnts en 
prtsence d'acttate de sodium ou de potassium dans un solvant du type glycol 
ou tther de glycol, suivi d'unc saponification du d'une alcoolyse ou blen 

35 par chauffage des dtrivts polytertiobutoxy en prtsence d'un acide fort. 
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8. Precede de preparation selon la revendication 7, caracterise 
par le fait que i'on precede dans un premier temps a la reaction d'un 
alcool de formule ROH avec un compose a groupement epoxyde terminal 
de formule 
R. Cll — C11 2 

dans lesquelles R ot ^ ont ^significations .ndiquocs ci-dessus enpr*- 
10 sence d'un catalyseur acidc ou basique pour preparer le compose de for«ule II. 

9. Precede de preparation selon ies revendicatlons 7 ou 8, 
caracterise par le fait que pour augmenter 1'hydrophilie des composes 

de formule (I) de la revendication. 1 , en effectue une piyaddition d'oxyde 
d' ethylene eu de glycidol a un compose de formule I en presence d'un 
15 catalyseur acide ou basique et eventuellement de solvants. 

10. Precede selon la revendication 7, caracterise par le fart 
que dans la premise etape on additionne 1 ' epihalohydrine ou le TBGE a 

V alcool de formule (II) en presence d'un catalyseur acide de Levis, a une 
temperature comprise entre 20 et 120°C en presence eventuellement de 
20 solvant. 

11. Proceed selon la revendication 7, caracterise par le faxt 
que dans la premiere etape on additionne le TBGE a V alcool de formule 
(II) en presence d'un catalyseur alcalin a une temperature comprise 
entre 120 et 180°C. 
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